* ABSTRACTED-PUB-NO: DE 4201 306A 
BASIC-ABSTRACT: 

Moulded parts (I) are claimed, based on supercritically-dried silica aerogel 
(II) in the form of spherical particles of dia. 0.1-10 mm or flat pieces of 
thickness 2-30 mm and dia. 1-5 cm. (I) are obtd. by compression moulding at 
500-1000 deg.C and 0.5-10 bar, opt. under inert gas such as nitrogen, without 
adding binders. 

USE/ADVANTAGE - The invention provides self-supporting mouldings or 
sheets (I) 

made from aerogel particles in the above size range. (I) are highly 
transparent materials with low thermal conductivity, useful e.g. as transparent 
insulating material in double glazing or (in combination with carbon black, 
Ti02, Fe304, mica etc.) in non-transparent applications requiring higher 
thermal conductivity, esp. at temps, above 100 deg.C e.g 

ABSTRACTED-PUB-NO: EP 552484B , * 



EQUIVALENT-ABSTRACTS: ^ 

A moulding based on supercritically dried silica aerogel parts in the form of 
spherical particles having a diameter of from 0.1 to 10 mm or sheet-like pieces 
having a thickness of from 2 to 30 mm and a diameter of from 1 to 5 cm, 
wherein 

the moulding is produced by pressing at from 500 to 1000 deg.C and at from 0.5 
to 10 bar, if necessary under a protective gas, such as nitrogen, without 
addition of binders. 

US 5294480A 

The moulding based on supercritically dried silica aerogel parts in the form of 
spherical particles having a diam. of 0.1-10 mm or sheet-like pieces having a 
thickness of 2-30 mm and a diam. of 1-5 cm, where the moulding is produced 



pressing at 500-1000 deg.C and at 0.5-10 bar, without the addn. of binders. 

Pref. moulding is transparent to light, and is pressed with quartz, mica or 
glass sheets to give a light-transparent element that is laminated with a 
transparent polymer layer based on polymethacrylate, polyurethane, 
polyacrylate, polycarbonate, PVC, polyvinyl fluoride, polyvinylidene chloride, 
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x polyvinylidene fluoride, PTFE, ethylene-tetrafluoroethylene copolymers, 
polyether sulphone, polyethylene glycol terephthalate or silicone rubbers. 

USE/ADVANTAGE - Transparent insulating material for double glazing. Large 
particle size aerogels is used. 
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@ Formteile oder Platten aus Silica-Aerogeien 

(§) Formteil, das uberkritisch getrocknete Silica-Aerogefteile 
in Form von spha rise hen Teilchen von 0,1 bis 10 mm 
Durchmesser oder flachigen Stucken mrt 2 bis 30 mm Dicke 
und 1 bis 5 cm Durchmesser zur Basis hat, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Formtei I durch Pressen bei Tempo- 
raturen im Bereich von 500 bis 1000°C und Drucken von 0,5 
bis 10 bar, gegebenenfalls unter Schutzgas wie Stickstoff. 
ohne Zusatz von Bindemrtteln, hergestellt wird. 
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Beschreibung reich auch ohne uberkritische Trocknung erreichen, 

aber nicht die herausragenden Eigenschaften des Aero- 
Die herausragenden Produkteigenschaften von Qber- gels bezuglich Lichtdurchlassigkeit und Warmeleitfa- 
kritisch getrockneten Silica-Aerogelteilen liegen in der higkeit besitzen, sondern hierin deutlich abfaJlen. 
Kombination von hoher lichtdurchlassigkeit (Transpa- 5 Es hat sich nun aber gezeigt, daB sich das Aerogel 
renz) und niedriger Warmeleitfahigkeit (X 10°C - 0,023 sogar ohne Zusatz von Klebern zu lichtdurchlassigen 
W/mK). Formteilen verbinden laBt, wenn zusatzlich zum Druck 

Aerogel kann deshalb auch vorteilhaf t als transparent gleichzeitig hohere Temperaturen auf das Material e in- 
ter Isolierstoff in Doppelverglasungen gefullt werden, wirken. 

urn den Warmeverlustkoeffizienten der Doppelvergla- to Durch Verpressen von Aerogelen in einem Of en bei 
sung zu vermindern. Temperaturen von 500 bis 1000°C und in einem Druck- 

Bei der Herstellung von Silica- Aerogelen wird das die bereich von 0,5 bis 1 0 bar kdnnen selbsttragende Platten 
flussige Phase enthaltende Lyogel unter Qberkritischen oder Formteile hergestellt werden. Der PreBdruck fiber 
Bedingungen in ein nur noch eine gasformige Phase der Aerogelschicht kann dabei einfach durch Absenken 
enthaltendes Gel, das Aerogel, uberfuhrt Unabhangig 15 entsprechender Gewichte auf beweglichen Stempeln 
von den Ausgangsprodukten, sei es Natriumsilikat oder Qber eine hydraulische Presse erzeugt werden. Die 
( Wasserglas) und Schwefelsaure, seien es organische Si- thermisch verpreBten Aerogelformteile bestehen aus 
liziumverbindungen und Sauren, mufi nach Ablauf der perlf6rmigen Teilchen von 0,05 bis 8 mm Durchmesser. 
Kondensationsreaktion Uber einen Sol-Gel- ProzeB eine Die oberen und unteren Flachen dieser Plattchen besit- 
Trocknung vorgenommen werden, die keine Schrump- 20 zen die geometrische Form von gleichseitigen Dreiek- 
fung der pordsen Gelstruktur verursacht In einer Viel- ken, von Quadraten, von Sechs- bzw. von Achtecken. 
zahl von Pa tenten wurde die Herstellung von Aerogelen Diese so erzeugten Formteile werden im weiteren 
bereits ausffihriich vorbeschrieben, z. B. in US 20 93 454, Herstellverfahren durch auBere Kaschierung mit trans- 
US 21 88 007, US 22 49 767 und US 34 34 912. parenten Kunststoffplatten oder Folien aus unter- 

Die fur diese spezielle Trocknung einzuhaltenden 25 schiedlichen polymeren Materialien, wie Polymethylme- 
uberkriuschen Bedingungen erfordern technisch auf- thacrylat, Polyurethan, Polyacrylat, Polycarbonate Poly- 
wendige Reaktionsautoklaven, die sehr hohen Drucken vinylchlorid, Polyvinylfluorid, Polyvinylidenchlorid, Po- 
und Temperaturen widerstehen mussen. lyvinylidenfluorid, Polytetrafluorethylen, Ethylentetra- 

Der technische Aufwand vergrdBert sich noch erheb- fluorethylen-Copolymere, Polyethersulfon, Polyethy- 
lich, wenn das Aerogel in Form von groBformaugen 30 lenglykolterephthalat, Silicon-Kautschuke, aber auch 
Platten oder Formteilen in einem Hochdruckreaktor durch Quarz-, Glimmer- oder Glasplatten unterschiedli- 
hergestellt werden soli, wie vorbeschrieben in den Pa- cher Zusammensetzung vor auBeren Einflussen wie 
tenten US 43 27 065, US 44 02 927, US 44 32 956 und US Wasserzutritt bzw. mechanische Beschadigung ge- 
46 10 863. Die Raumzeit-Ausbeute wird fur grdBere schutzt 

Formteile von mehr als 10 cm Kantenlange durch die 35 Diese Kaschierungen der Aerogeloberflache kann 
bei uberkritischer Trocknung einzuhaltenden Verfah- Qber thermische Druckbelastung unterhalb oder wenige 
rensparameter, wie Durchfahren von zeitaufwendigen Grade oberhalb der Erweichungstemperaturen der 
Temperatur- und Druckkurven sowie Offnen und Polymer- oder Glasschichten erfolgen, aber auch durch 
SchlieBen groBer hochdmckdichter Ein- und Ausiasse eine Evakuierung der jeweils umhullenden Folien bzw. 
unwirtschaftlich. 40 Platten. 

Vorteilhafter ist es, kleine Aerogelteilchen unter- Zur auBeren wie inneren Verstarkung der Aerogel- 
schiedlicher Gestalt, d. h. in Form von Perlen bzw. Piatt- platten kdnnen zusatzlich vorteilhaft Matten oder Ge- 
chen mit wenigen Millimetern bzw. Zentimetern Durch- webestrukturen aus Glas oder Quarz auf- oder einge- 
messer, diesen Qberkritischen Bedingungen zu unter- legt werden, wobei Strukturen verwendet werden, die 
werf en, wie z. B. nach der US 46 67 417. 45 das Licht weitgehend hindurchtreten lassen und mog- 

Die genannten Teilchenfonnen und -grdBen lassen lichst wenig zuruckstreuea 
sich wesentlich einfacher handhaben und mit wirtschaft- Das aus Teilchen von 0,1 Millimeter bis Zentimeter 
lich gunstiger Raum-Zeit-Ausbeute durch den Hoch- Durchmesser bestehende Aerogel kann auch fur nicht 
druckreaktor hindurch bewegea transparente Anwendungen mit Trubungsmitteln wie 

Der Nachteil bei diesem Verf ahren besteht darin, daB 50 RuBen, Utandioxiden, Eisenoxiden (Fe304X Glimmern, 
das Aerogel nicht mehr in groBeren Platten oder Form- Ilmenit und Mischoxiden versetzt sein zur Verbesse- 
teilen anfallt, sondern nur noch als SchQttmateriaL rung der W^rmeleitung besonders im Bereich von Tern- 

Versuche, die Aerogelperlen oder -pl&ttchen mit Kle- peraturen oberhalb von ca. 1 00° C 
bern unterschiedlicher Art zu binden, zeigen den groBen 

Nachteil, daB die so herstellbaren Formteile praktisch 55 Beispiel 1 

Hchtundurchlassig werden und somit eine wichtige Ma- 

terialeigenschaft des Aerogels verlorengeht Aerogelperlen mit 1 bis 6 mm Teilchendurchmesser 

Es bestand deshalb die Aufgabe, aus Aerogel von wurden unter Zutritt von Luft bei 800°C Qber einen 
Millimeter bis zu Zentimeter TeilchengrdBe selbsttra- Zeitraum von 20 Minuten zwischen zwei Quarzscheiben 
gende Formteile oder Platten herzustellen. eo zu unterschiedlichen Schichtstarken verpreBt Die 

Diese Aufgabe wurde durch die kennzeichnenden Schichtdicken liegen zwischen 10 und 36 mm. Nach 
Merkmale der Patentanspruche 1 bis 15 gel6st rechnerischem Abzug der Quarzscheiben wurden Aero- 

Versuche, die Aerogelkflgelchen einfach zu verpres- geldichten von ca. 160 kg/nr erreicht 
sen, fuhrten zu hohen Dichten von 300 bis 600 kg/mr, die Bei einer Wellenlange von 550 nm wurden am Spek- 
aus physikalischen Grunden unerwunscht sind Werden 65 tralphotometer Cary 14 vor der Ulbrichtkugel (Beleuch- 
namlich Fallungskieselsauren als Lyogele unter Nor- tung: gerichtet 8°/Messung: diffus-gerichtet) unter 
malbedingungen getrocknet, entstehen sogenannte Sili- Kompensation der beiden Quarzglaser folgende Trans- 
cagele oder allgemein Xerogele, die diesen Dichtebe- missionswerte gemessen: 75% fur 10 mm Schichtdicke, 
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48% fur 14 mm Schichtdicke, 25% fur 24 mm Schicht- 
dicke und 10% fur 36 mm Schichtdicke. 

Beispiel 2 

5 

Gcmahlcnes feinteiliges Aerogel (Durchmesser 
1 20 am) wurde in Abhangigkeit von der Temperatur 
zwischen 300° C bis 900° C mit 1,8 bar fiber 30 Minuten 
verpreBt Die PreBlinge bei 300 und 400° C waren sehr 
bruchig und hatten keine Eigenstabilitat Ab 500°C bis io 
900°C konnten gute bis sehr gute mechanische Fes tig- 
keiten bei Dichten der Probekorper von 190 kg/m 3 ffir 
500° Q 200 kg/m 3 fur 700°C und 245 kg/m 3 fur 900° C 
erzielt werden. 

Die PreBlinge waren je nach PreBtemperatur braun 15 
bei 300 bis 400° C, schwarz bei 500° C teils schwarz, teils 
weiB bei 700° C und durchgehend weiB bei 900° C ge- 
farbt Die festgestellte Schwarzfarbung des Aerogels 
beruht auf durch Herstellung bedingte Reste von orga- 
nischem Kohlenstoff, der unter Sauerstoffzutritt zu CO2 20 
abbrennt 

Beispiel 3 

Aerogelperlen von 1 bis 6 mm Durchmesser wurden 25 
20 Minuten unter Zutritt von Luft bei 600°C mit 
22^ bar zu einer Dichte von 155 kg/m 3 bzw. mit 83 bar 
zu einer Dichte von 210 kg/m 3 , zu Ieichtbraun gefarbten 
Formteilen, verpreBt Bei 800° C wurden unter sonst 
gleichen Bedingungen bei 2J2 bar Druckbelastung eine 30 
Dichte von 180 kg/m 3 bzw. mit 83 bar eine Dichte von 
230 kg/m 3 erreicht, wobei die Aerogel-Formteile licht- 
durchlassig blieben. 

Beispiel 4 35 

Mit 23 Gew.-% HO2 (Rutil) weiB eingefarbte Aero- 
gelteilchen mit einem mittJeren Teilchendurchmesser 
von 13 mm wurden fur 20 bzw. 60 Minuten bei 800°C 
mit 13 bar zu Formteilen mit Dichten von 260 bzw. 40 
270 kg/m 3 unter Zutritt von Luft verpreBt. 

Beispiel 5 

Mit 23 Gew.-% Fe304 schwarz eingefarbte Aerogel- 45 
teilchen von 13 mm mittlerem Durchmesser wurde bei 
800° C in 20 Minuten zu stabilen Formteilen mit einer 
Dichte von 300 kg/m 3 unter Stickstoff als Schutzgas 
verpreBt 

so 

Beispiel 6 

Mit 13 Gew.-% RuB schwarz eingefarbte Aerogelteil- 
chen von 13 mm mittlerem Durchmesser wurden bei 
800°C Qber 20 Minuten zu stabilen Formteilen mit 55 
Dichten von 200 kg/m 3 unter Stickstoff als Schutzgas 
verpreBt 

Beispiel 7 

60 

Mit 23 Gew.-% Glimmer (Muskovit mittlere Teil- 
chengroBe 20 urn) eingefarbte Aerogelteilchen von 
13 mm Durchmesser wurden bei 800° C Qber 20 Minu- 
ten zu stabilen Formteilen mit Dichten von 250 kg/m 3 
unter Luftzutritt verpreBt 65 
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Beispiel 8 

Mit einem Gemisch aus 8,1 Gew.-%Ti02,8,l Gew.-% 
Cri^Feo^Oa und 4 Gew.-% Ca eingefarbte Aerogelteil- 
chen von 2,4 mm mitderen Durchmesser wurden bei 
800° C fiber 20 Minuten zu stabilen Formteilen mit 
Dichten von 275 kg/m 3 unter Stickstoff als Schutzgas 
verpreBt 

Beispiel 9 

Die nach Beispiel 3 hergestellten Aerogelformteile 
wurden zusatzlich mit Silikonkautschuk (z. B. Elastosile 
von der Wacker-Chemie) beschichtet Es ergaben sich 
lichtdurchlassige Formteile mit einer Millimeter dunnen 
transparenten Schutzschicht 

Patentanspruche 

1. Formteil, das fiber kritisch getrocknete Silica- Ae- 
rogel teile in Form von spharischen Teilchen von 0,1 
bis 10 mm Durchmesser oder flachigen Stucken mit 
2 bis 30 mm Dicke und 1 bis 5 cm Durchmesser zur 
Basis hat, daduich gekennzeichnet, daB das Form- 
teil durch Pressen bei Temperaturen im Bereich 
von 500 bis 1000°C und Drucken von 03 bis 10 bar, 
gegebenenfalls unter Schutzgas wie Stickstoff, oh- 
ne Zusatz von Bindemitteln, hergestellt wird. 

2. Formteil nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net daB das Formteil lichtdurchlassig ist 

3. Formteil nach Anspruch 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es mit Quarz-, Glimmer- oder Glas- 
platten zu einem lichtdurchlassigen Element ver- 
preBt wird 

4. Formteil nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es mit einer transparenten Polymer- 
schicht auf Basis von Polymethacrylat Polyurethan, 
Polyacrylat Porycarbonat Poryvinylchlorid, Polyvi- 
nylfluorid, Polyvinylidenchlorid, Polyvinylidenfluo- 
rid, Polytetrafluorethylen, Ethylentetrafluorethy- 
len-Copolymeren, Polyethersulfon, Polyethylengly- 
koltherephthalat oder Silicon-Kautschuken ka- 
schiert ist 

5. Formteil nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es feinverteilten RuB als Trubungs- 
mittel in Mengen von 5 bis 20% enthalt 

6. Formteil nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es feinverteiltes Titandioxid (Rutil) als 
Trubungsmittel in Mengen von 10 bis 50% enthalt 

7. Formteil nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es feinverteiltes Fej04 als Trubungs- 
mittel in Mengen von 10 bis 50 Gew.-% enthalt 

8. Formteil nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es feinverteilten Glimmer (Muskovit) 
als Trfibungsmittel in Mengen von 20 bis 
40 Gew.-% enthalt 

9. Formteil nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet daB es feinverteiltes Ilmenit-FeTi03 als 
Trubungsmittel in Mengen von 10 bis 40 Gew.-% 
enthalt 

10. Formteil nach Anspruch 1 bis 9, dadurch ge- 
kennzeichnet daB es aus Aerogelperlen von 2 bis 
6 Millimetern Durchmesser besteht 

11. Formteil nach Anspruch 1 bis 9, dadurch ge- 
kennzeichnet daB es aus Aerogelperlen von unter 
2 Millimetern, vorzugsweise von 0,1 bis 03 Millime- 
tern, besteht 

12. Formteil nach Anspruch 1 bis 9, dadurch ge- 
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kennzeichnet, daB es aus einer Mischung grober 
(Anspruch 10) und feiner Aerogelperlen (Anspruch 
11) besteht, die in Volumenverhaltnissen von 80:20 
bis 5050 gemischt und verpreflt werden. 

13. Formteil nach Anspruch 1 bis 12, dadurch ge- 5 
kennzeichnet, daB es mit gitterfdrmigen Quarz- 
oder Glasfasergewebestrukturen auBen und gege- 
benenfalls auch innen zur mechanischen Verstar- 
kung verpreBt wird. 

14. Formteil nach Anspruch 1 bis 13, dadurch ge- 10 
kennzeichnet, daB Quarz-, AJuminiumoxid- bzw. 
Aluminiums tlikatfasern von bis zu 10 um Dicke und 
bis zu 5 cm Lange eingearbeitet sind zur weiteren 
Verstarkung. 

15. Formteil nach Anspruch 1 bis 14, dadurch ge- 15 
kennzeichnet, daB es mit feinverteilten nieder- 
schmelzenden Glasern, Glaslotea Oxiden oder Hy- 
droxiden, Karbonaten, Sulfaten und Phosphaten 
der Alkali- oder Erdalkalidimetalle, Natriumsibka- 
ten, Boraten, Borax und/oder Natriumperborat als 20 
organischem Bindemittel versetzt ist 
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